













































































No 成 分 検体量
1 カフェイン　　　　　　100γ
安息香酸ナトリウム　　　〃
　　カフェイン21鰯酸ナ・リウ・
3
〃
〃
カフェイン　　　　　　　〃
安息香酸ナトリウム1〃
測定量
98．5γ
99．1
98。2
100．1
97．5
98．8
含むことがあり，前報1）で行なったように試料を点じない㌍
紙について盲検値を測定しその差をとることが望ましい．
　安ナカを定量する場合には炉紙に点ずる量は150～200γが
適当である．すなわち，安ナカの20〃2g吻」の水溶液を調製
しその0・01〃2」（200γに相当する）を炉紙に点じ前述のよう
に定量を行う．また，20％注射薬の場合は水で10倍に希釈し
その0．01〃霊」（200γに相当する）を炉紙に点じて定量する．
　Table　HおよびTable皿は安ナカの局方品およびその注射
薬の本法による定量結果ならびにそれぞれを日本薬局方第6
版収載の定量法で行って得た含量を示したものできわめて近似した値が得られた．
Table　I．安ナカ中のカフェインおよび安息香酸の含量
試　料
200γ
成 分
?
カフェイン
安息香酸ナトリウム
定量値（γ）
86．7
105．3
含量（％）
43．4
52．7
日局定量法に
よる含量（％）
44．5
52．5
Table皿．20％注射薬中のカフェインおよび安息香酸の含量
試　料
200γ
成 分
?
カフェイン
安息香酸ナトリウム
題値（・）｝饅（％）
97．4
88．0
48．7
44．0
日局定量法に
よる含量（％）
49．0
44．2
2．　ジウレチンの定量
　（1）炉紙クロマトグラフィーによる分
　　離
　テオブロミンとサチルリ酸は中性また
は塩基性溶媒では分離せず，酸性溶媒で
はよく分離するが，サリチル酸が溶媒前
線近くまで移動する．バッファー・クロ
マトグラフィーではpH　4．0においてか
なり分離するが，サリチル酸のスポット
が長くなり定量には不適であった．
　カ・ブタノール：酢酸：水（5：1：4）
ではサリチル酸のスポットは拡散せず
1961 19
Fig．2（A）に見られるようにテオブロミンとよく分離するが，サリチル酸は先端附近まで移動する．溶媒前線に
は炉紙中の不純物が集りサリチル酸を抽出する際，ともに溶出してくるおそれがある．したがって著者は（B）に示
すように展開直前に原点のスポットのわずか上部より5cmの長さにわたり溶媒で潤した後，直ちに展開を行う方
法を考案した．展開剤は短時間に原点附近に達するから，これが5cmの部分の下端にいたれば溶媒前線は直ちに
5cmさきに移行し（A）の場合よりスポットは3～4cm低くあらわれ，分離能に影響なくサリチル酸のRf値を小
さくすることに成功した．Rf値はテオブロミン0．40，サリチル酸0．71を示す．
（A）
TheobromineSalicylic　acid
（B）
　　　　　　　　　　←5c徹→
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　展開剤κ一BuOH：AcOH：H20（（5：1：4）
　　　　　　　　　　　　　Fig．2．酢酸ブタノールによるジウレチンの分離
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　む㌍紙上の検出は，サリチル酸は紫外線で青色の蛍光を発し，また，テオブロミンは2537Aの紫外線で暗黒色のス
ポットとして確認し得る．サリチル酸には231〃2μおよび296〃2μに吸収の極大部を有するが，長波長部の方が他
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　Table　IV．回収率
0．6
O．4
α2
恒g．3　サリチル酸の検量線
No
1
296呼
¶9
?
2
3
成 分検体司測魍
テオブロミン
サリチル酸
テオブロミン
サリチル酸
テオブロミン
サリチル酸
?oo
〃
1
〃
〃
97．6γ
98．9
97．8
99．0
〃
〃
98．8
99．1
の不純物の影響が少いので，296〃2μで定量を行なった．Fig．3は296〃2μにおける検量線である．
　（2）回収率および定量結果
　テオブロミンおよびサリチル酸それそそ20〃2gをメスフラスコにとり水を加えて10〃2Zとし検出とする．東洋炉
紙No．50（2×40　cm）の原点に検液0．05〃21（各100γに相当する）を点じn・ブタノール：酢酸：水（5：1：4）
の上層で前記方法を用いて約30cm展開する．風乾後，スポットを検出し，以下，安ナカの場合と同様に水51nZ
つつで2回，50°でスポツトの部分を抽出，冷後，水浸液を合してテオブロミンは273〃zμ，サリチル酸は296〃2μに
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　1％　　　　　 1％　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　＝254（サリチル酸）の値によって両者を算出する．＝504（テオブロミン）およびEおける吸光度を測定しE　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　lcm　　　lcmTable　IVに見られるように回収率は97％以上を示した．ジウレチンの測定にあたっては100～200γを炉紙に点
ずるのが適当である．Table　Vはジウレチン200γを試料として炉紙に点じ本法で定量した結果ならびに同一試料
を日本薬局方第6版収載の方法で定量した含量を示す．
　　　　　　　　　　　Table　V．ジウレチン中のテオブロミンおよびサリチル酸の含量
試　料
200γ
成　分　名
テオブロミン
サリチル酸
定量値（γ）
90．3
78．8
含量（％）
45．2
39．4
日局定量法に
よる含量（％）
46．0
39．6
